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       综合实验 1 粉体材料制备及性能检测 

实验 1.1 高温固相反应制备荧光粉材料 

一、实验目的 

1. 初步掌握高温固相法制备荧光粉的工艺； 

2.了解影响荧光粉性能的因素； 

二、实验原理 

荧光粉材料是指当激发源（紫外光、阴极射线等）激发下能产生可见荧光的

一类功能材料。荧光粉材料的制备有很多方法，如高温固相反应、燃烧法、溶胶

-凝胶法、共沉法，燃烧法和微波辅助加热等。其中高温固相反应法合成荧光粉

材料的合成工艺比较成熟，能保证形成良好的晶体结构，而且适于大规模工业化

生产，在实际生产中应用最为广泛。 

高温固相发应法制备荧光粉样品包括配料、混料、灼烧还原、破碎、分级等

几个步骤。即将反应原料按一定化学计量比称量，并加入适量的助熔剂混合均匀，

然后在高温下烧结合成（或还原），经粉碎、过筛得到一定粒度的荧光粉材料。 

高温固相反应为多种固态反应物参加的多相固态反应，反应的进行通过高温

下各种离子之间的互扩散、迁移来完成。扩散的推动力是晶体中的缺陷和各种离

子化学势，扩散的外部条件是温度和反应物之间的充分接触。因此反应之前应将

反应物研磨至很碎的细颗粒，并使它们混合均匀，以期使反应物之间有最大的接

触面积和最短的扩散距离。高的灼烧温度使为了加快反应物离子的迁移速率。值

得注意的是，即使将反应物碾碎至 10μm，其中仍含有一万个晶胞，另一种反应

物离子需要扩散迁移通过一万个晶胞才能反应。为了促进高温固相反应，使之容

易进行，可采用在反应物中加入助溶剂。助熔剂熔点较低，在高温下熔融，可以

提供一个半流动的环境，有利于反应物之间的互扩散，有利于产物的晶化。 

本实验以 Y2O3:Eu 红色荧光粉材料做为实验对象，Y2O3:Eu 稀土红色荧光粉

在 254nm 紫外光激发下发光效率高、色品纯正，主要应用于紧凑型荧光灯、CCFL

荧光灯中。 

三、实验设备及材料 

实验设备：高温箱式炉、电子天平、混料瓶、刚玉坩埚、研钵和尼龙网筛等。 

实验药品：氧化钇（Y2O3），氧化铕（Eu2O3）和碳酸锂（Li2CO3）。 
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四、实验内容及步骤 

1．配料。根据荧光粉的分子式，计算出各原料组分的重量；用天平分别称取相

应重量的药品，放入混料瓶中；  

在称取高纯药品时，注意不能造成药品的污染。每种药品所用的药匙不能混

用；每称取一次，更换一张称量纸； 

2．混料。用手摇混料瓶一小时以上，尽量使其混合均匀。混合效果将影响到最

终性能。 

3．高温合成。将混合均匀的生料装入刚玉坩埚，放入高温箱式炉中，在 1200～

1300℃灼烧 2～3 小时。装料时不能太猛烈，以免生料粉末飞扬； 

4．破碎，过筛分级。将烧成的荧光粉粉块用研钵压碎，过 100 目尼龙网筛。 

整个制备过程中，应避免接触金属器皿。 

四、实验报告要求  

1. 记录 Y2O3:Eu 荧光粉的制备过程，并根据自己的体会 简述注意事项； 

2. 根据所制样品的性能，分析制备过程中存在的问题。 

五、思考题  

1，为什么荧光粉粉碎后，发光性能会下降？ 

2，怎样使原料混合更加均匀？ 

六、参考资料 

1．无机光致发光发光材料，张中太，张俊英主编，化学工业出版社，2005。 

2．发光学与发光材料，徐叙瑢，苏勉曾主编，化学工业出版社，2004。 
 

附：配料表 
分子式 Y2O3 Eu2O3 Li2CO3 

（Y0.93Eu0.07）2O3 20g   
（Y0.94Eu0.06）2O3 20g   
（Y0.95Eu0.05）2O3 20g   
（Y0.96Eu0.04）2O3 20g   
（Y0.97Eu0.03）2O3 20g   
（Y0.98Eu0.02）2O3 20g   
（Y0.99Eu0.01）2O3 20g   

注：助熔剂 Li2CO3 按总重量外加 1％wt。 
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实验 1.2  激光粒度仪法测量粉体材料粒度 

一、实验目的 

1．掌握使用激光粒度仪测试粉末粒径的方法。 

2．了解激光粒度法测试粉末粒径的基本原理及常见粒径的表示方法。 

二、实验原理 

粒度是粉末材料的重要指标之一。例如对荧光粉来说，粒度会显著影响荧光

粉的亮度，而且根据具体应用的不同要求荧光粉具有一定的粒度大小和粒度分

布。随着技术发展，人们对粒度分析的需要不断发展，出现了很多新的技术和测

量仪器。例如电阻法，沉降法和激光粒度仪法，其中激光粒度仪测量速度快，重

复性好，是目前较为流行的测量方法。 

激光粒度仪的的仪器工作原理如下图所示，通过测量颗粒群的散射谱，来分 

 
析其粒度分布。仪器主要由主机和计算机两部分构成，主机内含光学系统、样品

分散及循环系统、信号采集处理系统。来自 He-Ne 激光器的激光束经扩束、滤

波、汇聚后照射到测量区，测量区的待测颗粒散射入射激光产生散射谱。散射谱

的强度和空间分布与待测颗粒的粒度大小和分布有关，并被位于傅里叶透镜后焦

面上的光电探测阵列所接受，转换成电信号后经放大和 A/D 转换由通信口送入

计算机，进行反演运算和数据处理后，即可给出被测颗粒群的大小、分布等参数。 

三、实验设备及材料 

Winner2000 型激光粒度仪，待测粉末样品，电子天平，去离子水和量筒等。 

四、实验内容与步骤 

1. 打开主机电源，预热 15min； 

2. 打开电脑，打开测试软件； 

3. 根据待测样品的粒度，调整测试范围（硬件调整及软件设定），本仪器测

试范围分为三档； 
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4. 观察激光束光斑，正常的光斑应是圆形，若光斑形状不规则，则需调整

光电探测阵列，直至光斑为圆形； 

5. 仪器正常后，关排水键，往样品池中加入去离子水，装满至样品池的 2/3

处为宜； 

6. 开循环泵，排气泡，可多次开关循环泵； 

7. 新建测试文件，进行背景测试，若背景正常，可继续进行样品测试，若

不正常则需根据使用说明书中的故障排除方法进行故障排除； 

8. 开搅拌，开超声器，用小药匙往样品池中加入适量待测样品，以浓度为

1.0～2.0 为宜； 

9. 开始测量，待测试结果趋于稳定后，点击记录数据； 

10. 数据处理，取平均值； 

11. 测试结束，保存数据，关循环泵，关超声器，关搅拌器，开排水阀； 

12. 测试结束后，必须马上清洗仪器，加入去离子水冲洗 4～5 遍以上，直至

前次测试的样品完全洗净，方可进行下一样品的测试； 

13. 所有样品测试完毕后，清洗仪器及操作台，倒废液，关闭仪器。 

注意事项： 

1. 请勿直视激光束，避免灼伤眼睛！ 

2. 不得触碰光路中的透镜、反光镜等光学元件！ 

3. 粒径超过 300μm 的样品不得在此仪器上进行测试！ 

4. 样品池中无液体或液体较少时，不得开循环！ 

5. 若需清洗样品窗、循环泵等，必须严格按照使用说明书进行！ 

五、实验报告要求 

记录测试过程及测试参数。 

六、思考题 

1， 测试中为什么要控制待测样品在分散剂中的浓度，并搅拌和超声分散？ 

2，从所测粒径分布曲线你可得到哪些信息？D50 代表什么意义？ 

七、参考资料 

1．粉体材料科学与工程----实验技术原理与应用， 廖寄乔编著，中南大学

出版社，2001。 
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实验 1.3 电阻法检测粉体材料粒度性能 

一、实验目的 

1．熟悉电阻法测试粉体粒度的基本原理。 

2．掌握电阻法测试粉体粒度的基本方法。 

二、实验原理 

 电阻法又称库尔特法。这种测试粉体粒度的方法是根据颗粒在通过一个小

微孔的瞬间，占据了小微孔中的部分空间而排开了小微孔中的导电液体，使小微

孔两端的电阻发生变化的原理测试粒度分布的。孔两端电阻的大小与颗粒的体积

成正比。当不同粒径大小的颗粒连续通过小微孔时，小微孔的两端将连续产生不

同大小的电阻信号，通过计算机对这些电阻信号进行处理就可以得到粒度分布

了。用库尔特法进行粒度测试所用的介质通常是导电性能较好的生理盐水。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

仪器的装置如图 1所示。小孔管浸泡在电解液中。小孔管内外各有一个电极，

电流可以通过孔管壁上的小圆孔从阳极流到阴极。小孔管内部处于负压状态，因

此管外的液体将流动到管内。测量时将颗粒分散到液体中，颗粒就跟着液体一起

流动。当其经过小孔时，小孔的横截面积变小，两电极之间的电阻增大电压升高，

产生一个电压脉冲。当电源是恒流源时，可以证明在一定的范围内脉冲的峰值正

比于颗粒体积，仪器只要准确测出每一个脉冲的峰值，即可得出各颗粒的大小，

统计出粒度的分布。 

三、实验设备及材料 

库尔特式粒度仪，烧杯，超生分散器，微孔滤膜，吸管，氯化钠（NaCl）

图 1 库尔特式粒度仪结构示意图 
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和待测样品等。 

四、实验内容及步骤 

1. 配置电解液（0.9%的 NaCl 溶液）； 

2. 打开粒度仪、示波器及超声波清洗器电源； 

3. 检测仪器，确保没有堵孔等故障，如有故障则根据说明书中的相应方法

进行排除； 

4. 用新配置的电解液及标准粒子对仪器进行标定（当仪器使用超过 2 个月

或更换不同的电解液时）； 

5. 用新配的电解液将搅拌器、电极、样品杯及小孔管进行冲洗； 

6. 将少量样品放入一定量的电解液中，然后放入超声清洗其中进行分散，

分散时间一般为 2 分钟； 

7. 将分散好的样品液放上测试台，调整好测试台高度、样品杯、电极及搅

拌器的位置； 

8. 打开测试程序进行测试； 

9. 记录测试数据； 

10. 测试完一个样品后，取下样品杯，用电解液将样品杯、电极、搅拌器及

小孔管冲洗干净； 

11. 重复前面所述步骤进行下一个试样的测试； 

12. 测试完毕后，纯净水将样品杯、搅拌器、电极及小孔管冲洗干净； 

13. 在样品杯中加入纯净水，放上样品台，将电极及小孔管浸泡在水中； 

14. 关闭电源； 

15. 清理仪器及操作台。 

注意事项： 

1. 请测试人员严格按照指定步骤操作，以免造成仪器损坏！ 

2. 选择合适孔径的小孔管进行测试有利于提高测量准确度！ 

3. 粒径超过小孔管孔径的样品不得进行测试！ 

4. 测试结束后，必须清理仪器及操作台，处理废液！ 

五、实验报告要求 

详细记录实验步骤，实验现象和测试结果。分析测试结果，准确描述出所测
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样品的粒度大小和分布。 

六、思考题 

1，电阻法与激光法测粒度有何不同？ 

2，同样样品分别用激光法和电阻法测试，结果有何不同？分析其原因。 

七、参考资料 

1，粉体材料科学与工程----实验技术原理与应用， 廖寄乔编著，中南大学

出版社，2001。 
 

实验 1.4  粉体材料比表面积测试 

一、实验目的 

1．了解比表面积测试基本原理。 

2．掌握比表面积测试方法。 

二、实验原理 

固体比表面积是指单位质量固体的总表面积。多孔物质或固体粉末的比表面

积是用于评价他们的活性、吸附、催化等多种性能的重要物理属性。气体吸附法

是测试比表面积的常用方法，其基本原理是依据气体在固体表面的吸附规律。氮

吸附比表面仪是在气相色谱原理的基础上发展而成的，以氦气作为载气，氮气为

被吸附气体，二者按一定的比例（N2: He＝1: 4）通入样品管，当样品管浸入液

氮（－196℃）时，混合气中的氮气被样品物理吸附，直至饱和，随后在样品管

回复至室温的过程中，样品吸附的氮气全部解析出来，此时混合气体中氮气的比

例将发生变化。而各种气体的导热系数不尽相同，氦的热导系数比氮要大得多。

氮、氦气体比例的变化导致传感器与匹配电阻所构成的电桥中二输出端电位失去

平衡，计算机通过采样板将它记录下来得到一个近似于正态分布的电位—时间曲

线，称为解吸峰。对解吸峰曲线进行积分得到它的面积，通过已知样品和未知样

品的解析峰面积、样品重量、已知标样的比表面积之间的函数关系就可以计算出

待测样品的比表面积。 

三、实验设备及材料 

实验设备：JW-004 型全自动比表面积分析仪，烘箱，液氮保温杯，电子天

平，U型样品管等。 
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实验材料：待测样品，比表面积标准样品，液氮，高纯氮气和高纯氧气等。 

四、实验内容及步骤 

1. 准备样品及液氮； 

2. 称量样品。把样品装入洗干净的样品管内，用天平称准重量，然后放入

烘箱内进行烘干，根据样品要求处理一定时间后取出样品管，重新称量样品的重

量； 

3. 安装样品管。把仪器上的样品管铜接头取下来，分别套在样品管的两边，

再在样品管的两边各套上两个密封圈（密封圈离样品管顶端 0.4cm），然后把铜

接头接上仪器的样品管固定接头，拧紧； 

4. 通气。分别检查纯氮气和纯氦气气瓶的分压阀，如果分压阀是关闭的，

就可以打开氧气表的总阀，然后打开分压阀，调节分压阀的氧气表到 0.2Mpa，

此时打开数显流量表的电源开关，数显流量表开始显示流量； 

5. 打开仪器及计算机，设置测试参数； 

6. 调整仪器的进气比例。根据数显流量表显示的流量输入软件计算出实际

的 p/po，然后通过数显流量表下部的氮气流量调节旋钮，调节氮气和氦气的比例，

使进入仪器的气体比例为 p/po=0.2； 

7. 把液氮倒入保温杯中，在液氮表面离保温杯顶端将近 10mm 时停止，要

保证每个保温杯的液氮面是一样高的。把液氮保温杯从左至右或者从右到左顺次

正确的放在升降托盘上，不要让样品管碰到保温杯壁上； 

8. 把升降开关打到向右的位置，升降台将升起保温杯，当样品管完全浸入

后，升降台会自动停止，把保温杯按顺序升上去，等保温杯停稳之后点击 “吸

附开始”，样品开始吸附； 

9. 被测样品吸附氮气达平衡后，气体氛围恢复为进气状态，传感器恢复平

衡，数显读数变为 0，此时点击“吸附完成”，然后通过仪器面板上的细调把数

显调节到 0； 

10. 升温解吸。被测样品吸附平衡之后，即可开始升温解吸。解吸应从第一

位置（即标样样品）开始依次对被测样品进行升温解吸，顺序不可颠倒（一定要

按照输入样品质量的顺序开始解吸）。把标准样品位置升降旋钮转向左到下降的

位置，标样液氮保温杯自动降下来，停稳后数两秒开始点击“脱附开始”，主机
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就进入解吸阶段。当数显显示为 0 时，表明标准样品解吸完成，这时可以把临

近标准样品的待测样品（也就是一号待测样品）的液氮保温杯降下来，当数显再

次回到 0 时，表示此样品解吸完毕，可以进行下一个样品的测试。依次操作升

降旋钮，重复上述过程，直至每个被测样品解吸完成时，最后一个样品的比表面

积的积分值不再发生变化，可以点击“脱附完成”图标，软件已经自动显示被测

样品的比表面积； 

11. 记录数据，结束测试； 

12. 关闭仪器，取出样品，清理操作台。 

注意事项： 

1. 在打开仪器电源前，必须保证气路中有氮/氩气体流通！ 

2. 取用液氮时，请务必小心，以免冻伤！ 

3. 装取样品及装样品管时，请小心操作，避免损坏样品管！ 

4. 测试前，样品必须进行干燥，否则将导致测试结果不准确！ 

5. 请注意待测样品的粒度，若难以放入样品管底部的样品不得进行测试！ 

五、实验报告要求 

记录测试过程及测试参数。 

六、思考题 

1．影响粉体材料比表面积性能的因素有哪些？ 

七、参考资料 

1．粉体材料科学与工程----实验技术原理与应用， 廖寄乔编著，中南大学

出版社，2001。 

 

实验 1. 5 粉体材料综合性能测试（松装密度，振实密度，安息角等） 

一、实验目的 

1．熟悉粉体材料松装密度、振实密度、安息角等参数的基本含义。 

2．掌握粉体材料松装密度、振实密度、安息角等参数的测试方法。 

二、实验原理 

    粉体无论在流动状态还是静止状态，都是一种两相并存的体系。颗粒本身的

特性及颗粒之间的相互摩擦会产生一些特殊流动特性，研究这些特性对粉体加
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工、输送、包装、存储等方面的工作具有重要意义。表征粉体流动特性的主要参

数如下： 

振实密度：将粉体装填在特定容器中，对容器进行振动，从而破坏粉体中的

空隙，使粉体处于紧密填充状态后的密度。通过测量振实密度可知粉体的流动性

和空隙率等数据。 

松装密度：粉体在特定容器中处于自然状态下的密度。该参数对存储容器和

包装袋的设计很重要。 

休止角：粉体堆积层的自由表面在静平衡状态下，与水平面形成的最大角度，

又称安息角或自然坡度角。休止角与粉体的流动性密切相关。 

崩溃角：各测量休止角的堆积粉体以一定的冲击，使其表面崩溃后圆锥体的

底角。 

平板角：将埋在粉体的平板向上垂直提起，粉体在平板上自由平面（斜面）

和平板之间夹角与受振动后夹角的平均值。平板角越小，粉体流动性越强。 

分散度：粉体在空气中分散的难易程度。测量方法是 10g 粉体试样从一定高

度落下后，测量料盘外实验占试样总量的百分数。 

通过以上参数的标准测量，可计算出以下参数： 

差角：休止角与崩溃角之差。差角越大，粉体的流动性与喷流性越强。 

压缩度：振实密度与松装密度之差与振实密度之比。压缩度越小，粉体的流动性

越好。 

空隙率：粉体中空隙占整个粉体体积的百分比。空隙率因粉体的形状、排列

结构、粒径等因素的不同而变化。 

三、实验设备及材料 

BT-1000 型粉体特性测试仪及附件，电子天平，烘箱，待测粉体材料等。 

四、实验内容及步骤 

1.休止角、崩溃角测定。A）放置休止角试样台，使试样台上平面处于水平

状态；b）加料，关上仪器前门，打开仪器电源和振动筛开关，用小勺在加料口

徐徐加料，物料通过筛网，洒落在试样台上，形成椎体；c）当试样落满试样台

并呈对称的圆锥体后，停止加料，关闭振动筛电源，利用测角器测试休止角，记

录结果；d）轻轻提起试样台中轴的崩溃角振子到距顶部 10cm 的高度，然后使
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其自由落下，使试样台物料受到震动，如此三次，测试每次的休止角，其平均值

即为崩溃角； 

2.平板角的测试。a）将升降台上放好托盘，平板深入托盘中，将待测样品

徐徐洒落托盘直至埋没平板；b）轻轻扭动升降台旋钮使托盘高度缓缓降低，与

平板脱离，这时测角器测定三处留在平板上粉体所形成角度，取平均值 s1　 ；c）

用锤下落一次，冲击平板，再用测角器测定三处留在平板上粉体所形成角度，取

平均值 s2　 。平板角为 s1　 和 s2　 的平均值； 

3.分散度的测试。a）将分散度卸料控制器拉到右端并卡住，关闭料斗；b）

用天平称取试样 10g，通过漏斗把试样均匀加入分散度入料漏斗；c）将小料盘

至于分散度测定筒正下方的分散度测定室内的定位圈内，关上抽屉，然后瞬间开

启卸料阀，使试样通过分散度筒自由落下；d）称量残留于料盘的粉末，记为 m，

按下式计算分散度：分散度 Ds=（10-m）/10 100%　 ； 

4.松装密度测定。a）将透明套筒与密度容器连接好；b）将减震器、接料盘、

通用松装密度垫环、密度容器、出料口漏斗安装好。打开振动筛开关，在振动筛

上加料，使样品通过筛网、出料口洒落到密度容器，当充满容器后停止加料；c) 

取出密度容器，用毛刷将外面的粉扫出干净，用天平称取容器和粉体的总重量 G；

d）实验三次，设平均总重量为 G’,容器的重量为 G1（事先称量好），利用下式计

算松装密度： a=　 （G’-G1）/100； 

5.振实密度测定。a）将透明套筒与密度容器连接好；b）将振实密度用升降

顶棒和密度组件安装好，在振动筛上加料，使其充满密度容器；c）当试样高度

达到透明套筒 中央时停止加料，打开振动电机开关，直至粉面不再继续下降，

然后取出透明套筒，用刮刀刮平，并用毛刷将容器外面的粉轻轻扫除干净，用天

平称取容器和粉体的总重量 G；d）测试三次，设平均总重量为 G’,容器的重量为

G1（事先称量好），利用下式计算松装密度： p=　 （G’-G1）/100； 

6.测试结束，清理仪器及操作台。 

注意事项： 

1. 酸碱等腐蚀性样品不得进行测试！ 

2. 每测完一个样品后，必须首先清理振动筛、测试室等处残留的粉体，避

免导致测试结果不准确！ 
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3. 测试前，样品必须干燥，否则将导致测试结果不准确！ 

 五、实验报告要求。 

记录实验操作步骤和测试结果，给出所测粉体休止角、平板角、分散度、振

实密度和松装密度。由以上测试结果计算粉体的差角、压缩度。 

六、思考题 

1．由测试结果计算粉体的空隙率。 

2．粉体的流动性与那些因素有关？粉体的流动性和休止角有什么关系？ 

七、参考资料 

1．粉体材料科学与工程----实验技术原理与应用， 廖寄乔编著，中南大学

出版社，2001。 

 

实验 1.6 粉体材料电泳性能测试 

一、实验目的 

1．了解固体颗粒表面荷电性质。 

2．掌握分散体系颗粒固-液界面电性（Zeta 电位）的测定方法。 

二、实验原理 

    固体在溶液中的荷电性质，实际上影响着固体表面性质和固液界面区的电荷

转移反应及其进行的速度。当固体与液体接触时，固体表面的荷电现象是普遍存

在的，它导致固液界面的液体一侧带着相反电荷，这种界面电荷影响着周围介质

的分布，与界面电荷极性相反的电荷固体被吸向界面，相同的带电粒子则排离表

面。同时，离子的热运动又使它们混合在一起，因此在界面上形成一个扩散双电

层。固体在溶液中构成双电层的原因包括外加电场，电离作用，离子交换作用和

离子吸附等因素。 

根据扩散双电层模型，可将固体附近的区域分为两部分。紧靠固体表面的第

一部分牢固的吸附在固体表面，形成内部紧密层，或简称 Stern 层，电位从固体

表面到 Stern 层的外表面，线性降低。外层就是扩散层，由溶剂化的离子构成，

不随分散固体一起运动。当固体分散在液体内做相对流动时，Stern 层相对固体

颗粒是不会移动的，它随着固体表面一起移动。由于溶剂的影响，一般来说颗粒

与液体的剪切面并不与 Stern 层的边界重合，而是稍微靠外面一点，因此可以将
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扩散层分为不切变层和流动层两部分。剪切面（滑动面）上的电位称为 Zeta 电

位，它在电动运动的切变中显示出来，所以又称动电电位。其表示式如下： 

ε
ηζ Ku

=  

其中 u为胶体的电泳淌度，即单位电场下的电泳速度，K为与胶体形状有关

一常数，ε和η分别为介质的介电常数和粘度。ZETA 电位是对颗粒之间相互排斥

或吸引力的强度的度量。ZETA 电位的测量使我们能够详细了解分散机理，它对

静电分散控制至关重要。对于酿造、陶瓷、制药、药品、矿物处理和水处理等各

个行业，ZETA 电位是极其重要的参数。 

三、实验设备及材料 

JS94H2 型微电泳仪，超声分散器，PH 计，粘度计，计算机，分散液，待测

样品等。 

四、实验内容及步骤 

1．量取 50ml 　 10-4M 的 NaCl 溶液，置于 100ml 烧杯中，称取 1mg 待测样

品粉末投入上述溶液，用超声波分散器分散两分钟，用 pH 计测定 pH 值，留作待

测量品。 

2．开启微电泳仪，打开测试软件。用去离子水冲洗电泳杯和十字标，将被

测样品注入电泳杯，插入十字标后洗涤数次，并让十字标充分湿润； 

3．取 0.5－1ml 样品分散液，注入电泳杯，倾斜电泳杯，缓缓插入十字标（注

意前后），擦拭干电泳杯外壁，将电泳杯平稳放入样品槽，轻按到底。调节上下

及前后旋钮，使十字标清晰出现在画面中央。 

4．用去离子水冲洗电泳杯和电极，将被测样品注入电泳杯，插入电极后洗

涤数次，并让电极装置充分湿润；取 0.5ml 样品注入电泳杯，倾斜电泳杯，缓缓

插入电极装置，不要产生气泡（有气泡时用手指轻弹电泳杯，将气泡赶出）。擦

拭干电泳杯外壁，将电泳杯平稳放入样品槽，轻按到底，切忌重压，连上电极连

线。 

5．点按活动图像，按启动，图像上颗粒会随电极的切换左右移动，使用快

捷键（A、Q、Z、X）调节，使待测颗粒处于红色取景框内，立刻按存盘，程序将

截取图像供分析计算时使用。 

6．存盘完成后，等待 10 秒，按分析程序进入分析界面。点击开始按钮，输
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入正确的文件名，系统将调出相应图像和数据。分析区#1、#2 是两张颗粒运动

灰度图像，分析区#3 是#1、#2 图像相减。颗粒运动轨迹较明显时，可作为定标

时参考。分析图像时，首先用鼠标在分析区 #1 内确认一个颗粒，在数据区颗粒

0A 位置将显示其位置数据。然后在在分析区 #2 中确认同一颗粒，在 0B 位置将

显示位置数据。依此类推，可获得多组数据。然后点击继续按钮，系统将调出第

二组图像，用户用同样方法可再获得多组数据。按存盘，输入颗粒电荷。确认后

系统将自动计算结果。 

7．运行 js94print.exe 程序，调入刚才保存的文件，即可得出 Zeta 电位并

打印 

8．测定后的电泳杯和十字标，电极用去离子水反复冲洗干净。 

五、实验报告要求 

详细记录实验操作步骤、实验参数和测试结果。 

六、思考题 

1．影响粉末样品 Zeta 电位的因素有哪些？ 

 

实验 1.7 长余辉荧光粉发光性能测试 

一、实验目的 

1．了解长余辉发光基本机理 

2．熟悉长余辉荧光粉发光性能的测试原理及方法； 

二、实验原理 

长余辉发光材料是一类吸收了激发光

能并储存起来，在激发光停止后，再把储

存的能量以光的形式释放出来，并可持续

几个甚至几十个小时的发光材料。关于长

余辉发光的机理人们还没有彻底理解，可

定性以图 1 解释。用一定照度的光度激发

长余辉材料，电子被激发态，一部分激发

电子从激发态返回基态并伴随着光辐射，还会有部分激发态电子被束缚在浅陷阱

能级。当激发光停止后这些束缚的电子会在热扰动左右下被释放，返回基态与空
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穴复合发光。余辉的时间长短和强度高低与材料的陷阱能级的深浅有很大关系。 

    
                     图 2  PR-305 荧光余辉亮度测量原理图 
 

余辉亮度的测试如图2 所示，激发光源在计算机控制下，照射荧光粉样品，

同时，计算机不断测量样品表面的激发光照度。到达预置的激发时间后，激发光

源关闭，等待一定时间后，计算机开始连续不断测量余辉亮度，并画出余辉亮度

衰减曲线，到达设定的测量时间或最小亮度阈值时，停止采样，从而获得该荧光

粉样品的余辉亮度衰减曲线和余辉时间等参数。 

三、实验设备及材料 

PR-305 荧光余辉亮度测试仪，样品槽，待测样品等。 

四、实验内容及步骤 

1．打开测试仪器及计算机软件，输入样品信息； 

2．将过筛好的长余辉荧光粉装入样品槽，用载波片压平。将样品支架压下，

将装好荧光粉样品的样品槽安装在支架中央，并松开手让支架弹起，此时样品槽

四周的凸起与支架上端的孔槽应紧密接触，以免漏光； 

3。开始测量。使用照度为 1000lx 的激发光照射 10 分钟，激发结束后光电

探测器高压自动打开，再经过预置的等待时间后，开始测量余辉亮度。分别记录

10 秒和 10 分钟时刻的亮度值。 

五、实验报告要求 

记录测试过程及测试条件，包括激发照度、负高压值等参数。 

附：长余辉荧光粉性能表 

分子式 荧光粉外观 10 秒亮度 10 分钟亮度 

    

注：荧光粉外观检查包括粉色均匀性，是否有白点等。 
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六、思考题 

1．你能想出提高长余辉荧光粉余辉亮度和余辉时间的措施吗？ 

七、参考资料 

1．蓄光型发光材料及其制品，肖志国，化学工业出版社，2002。   

2．无机光致发光发光材料，张中太，张俊英主编，化学工业出版社，2005。 

 

实验 1.8  荧光粉温度猝灭性能测试 

一、实验目的 

1．掌握荧光粉发光亮度随温度变化特性的测试方法。 

2．了解荧光粉温度猝灭的基本原理。 

二、实验原理 

光致发光的基本过程可以利用位形坐标图来解释，如图 1 所示。位形坐标图

表示的是吸收中心的能量 E 随位形坐标 R 的函

数曲线，R 是在材料原子或基团振动过程中的

一个结构参数。我们考虑一抛物线型的位形坐

标图，在激发光的作用下，吸收中心的电子由

基态 a1 跃迁至激发态 a2，这就是光的吸收。激

发态的电子处于高能量状态，其最终会返回基

态，同时也会将多余的能量释放掉。如果将能量差以光的形式释放，这就是发光，

也称为辐射跃迁；如果能量转换为热消散在晶格内，即通过发射声子的形式释放，

称为非辐射跃迁。 

发光材料的发光性能会受到温度的影响，有

些材料在低温下发光，但室温下就不发光了，

一些材料在室温下发光，但随温度升高，发光

强度降低，升高到一定温度后就不发光了，这

就是发光的温度猝灭。温度猝灭可以有图 2 的

位形坐标图来解释。如果温度足够高的话，激

发态能级的振动幅度增大，弛豫激发态可能会达到两个抛物线的交点。通过交叉

点，发光体系可能以非辐射方式直接返回基态，激发态以热的形式完全散发在晶



 17

格内，从而不再发光。可见，非辐射跃迁在温度猝灭过程起主导作用。 

三、实验设备及材料 

实验设备：亮度测试仪，激发光源，电阻加热热台，程序控温仪等。 

实验材料：标样（商用 YAG:Ce3+ 荧光粉），自制 YAG:Ce3+荧光粉，调零用

BaSO4 粉末）。 

四、实验内容及步骤 

1．装样。分别将标样，BaSO4 和自制的荧光粉粉末装入不锈钢样品盘。 

2．开启亮度测试仪，依次将装有 BaSO4 粉末和标样的托盘放入测试腔，标

定测试的零点亮度，并将标样的亮度标定为 100，不同温度下测试样品的亮度以

此为基准。 

3．将测试样品盘放入样品室，启动加热电源，开始加热，测定从室温到 1500C

之间不同温度下样品亮度。 

4．重复 2-3 步骤，再测试两次。 

五、实验报告要求 

详细记录实验的操作步骤、相关参数和测试结果，绘制亮度随温度的变化曲

线，分析曲线形成原因。 

六、思考题 

1．荧光粉实际应用中，工作温度会明显高于室温，因此导致荧光粉亮度的

下降甚至发生温度猝灭，什么措施可以改变这种状况？ 

2．荧光粉随温度升高，在一定的温度范围内（低于猝灭温度）发光亮度可

能提高，从发光的基本过程解释其形成原因。 

 

实验 1.9 发光材料激发光谱和发射光谱测试 

一、实验目的 

1．掌握光致发光的基本过程，掌握激发光谱和发射光谱的基本含义。 

2．掌握发光材料发射光谱和激发光谱的测试方法。 

二、实验原理 

发光是指材料吸收外来能量后所发出总辐射中超过热辐射的部分。发光材料

的发光需要外界能量的激发，根据激发方式不同发光方式可以分为光致发光、阴
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极射线发光、电致发光、x 射线及高能粒子发光等。以光致发光为例，其基本过

程如图 1 所示。当用激发光照射某些物质时，处于基态的分子吸收激发光发生跃

迁，达到激发态，这些激发态经过弛豫过程损失一部分能量后，以无辐射跃迁回

到激发态的低振动能级，再从此能级返回基态，此过程中多余的能量以光子的形

式释放。 

 
激发光谱和发射光谱是表征发光材料两个重要的性能指标。激发光谱是指发

光材料在不同波长激发下，该材料的某一波长的发光谱线的强度与激发波长的关

系。激发光谱反映了不同波长的光激发材料的效果。根据激发光谱可以确定使该

材料发光所需的激发光的波长范围，并可以确定某发射谱线强度最大时的最佳激

发波长。激发光谱对分析材料的发光过程也具有重要意义。发射光谱是指在某一

特定波长激发下，所发射的不同波长的光的强度或能量分布。激发光谱和发射光

谱通常采用荧光分光光度计进行测量。其基本结构包括光源，单色器，试样室，

单色器和探测器。常用光源为氙灯，单色器多为光栅，探测器主要用光点倍增管。 

荧光分光光度计工作原理：由光源氙弧灯发出的光通过切光器使其变成断续

之光以及激发光单色器变成单色光，此光即为荧光物质的激发光，被测的荧光物

质在激发光照射下所发出的荧光，经过单色器变成单色荧光后照射于测样品用的

光电倍增管上，由其所发生的光电流经过放大器放大输至记录仪，激发光单色器

和荧光单色器的光栅均由电动机带动的凸轮所控制，当测绘荧光发射光谱时，将

激发光单色器的光栅，固定在最适当的激发光波长处，而让荧光单色器凸轮转动，

将各波长的荧光强度讯号输出至记录仪上，所记录的光谱即发射光谱，简称荧光

光谱。 当测绘荧光激发光谱时，将荧光单色器的光栅固定在最适当的荧光波长

处，只让激发光单色口的凸轮转动，将各波长的激发光的强度讯号输出至记录仪，
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所记录的光谱即激发光谱。  

三、实验设备及材料 

SPR-960 荧光粉激发光谱测试仪，激发灯盒、计算机、标准灯盒和灯盒电源。 

四、实验内容及步骤 

1．装样。将测试样品装入样品槽，放入样品室。 

2．开启激发光谱测试仪电源，余热氙灯。余热指示灯灭后，调节氙灯电流

为 300mA。 

3．打开测试软件，点击“激发光谱”按钮，输入相应得激发监控波长，测

试激发光谱。测试结束后，保存数据。 

4．点击“发射光谱”按钮，输入相应得发射监控波长，测试发射光谱，保

存数据。 

5．测试结束后，关闭测试软件，关闭光谱测试仪，关闭电脑。 

五、实验报告要求 

详细记录实验的操作步骤、相关参数，保存测试，绘制发射光谱和激发光谱。 

六、思考题 

1．你所测试的荧光粉，激发波长范围是多少，属于什么波段？最佳激发波

长是多少，属于什么波段。发射峰值波长是多少，为什么颜色的光？ 

2．由激发光谱和发射光谱，你可以得到关于荧光粉的什么信息？你所测试

的荧光粉可以应用在什么领域，为什么？ 

七、参考资料 

1．无机光致发光发光材料，张中太，张俊英主编，化学工业出版社，2005。 
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综合实验 2 薄膜材料制备及性能测试 

实验 2.1   直流磁控溅射制备薄膜材料 

一、实验目的： 

1．掌握直流磁控溅射原理； 

2．了解直流磁控溅射操作技术； 

二、 实验原理 

1．溅射原理 

当载能离子与固体表面相互作用的过程中，将发生载能离子的能量和动量向

固体表面原子转移；当表面原子获得足够大的动能而脱离基体表面，从而产生表

面原子的溅射。溅射法沉积薄膜指离子轰击物体，使其飞溅，让飞溅的原子落到

所需基片上形成薄膜。 

2. 直流溅射 

在低气压条件下，在两电极之间施加一定的直流电压，气体将发生电离现

象。电离产生的离子在电场作用下，向阴极迁移，并轰击阴极表面，产生的溅射

现象为直流溅射 

3. 反应溅射 

一些化合物材料的溅射率很低，或不易获得。为了获得这些化合物薄膜，通

常采用溅射单质材料的同时，向沉积室通入一定的反应气体，从而获得相应的化

合物薄膜。这种沉积方法称为反应溅射。 

三、实验内容与步骤： 

沉积参数：温度 400℃；Ar 流量：30 sccm,N2 流量：1 sccm/20 sccm；工作

压强 0.5Pa；功率 200W；偏压为-60V，时间 1 小时。 

1．开机前准备工作 

(1) 开动循环水，检查水压是否足够大，水压控制器是否起作用，保证各水

路畅通。(2) 检查总供电电源配线是否完好，底线是否接好，所有仪表电源开关

全部处于关闭状态。(3) 检查分子泵、机械泵油是否注到标线处(4)检查系统所有

阀门是否处于关闭状态。 

2．装样 

先将样品清洗干净后放在样品托上后，将样品托、靶材放入真空室。 
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3．开机 

(1) 启动总电源 

确认所有电源开关都在关闭状态后，按下总电源开关，此时电源三相指示灯

全亮，供电正常。 

(2) 磁控溅射室抽真空 

(2.1)启动机械泵 

    按下机械泵开关，机械泵指示灯亮，此时机械泵工作，在打开 V3 旁抽阀开

关，机械泵对磁控溅射室进行抽气。打开热偶真空计进行测量。 

(2.2)启动分子泵 

    先打开分子泵总电源开关，当真空计显示达到 20Pa 时，关闭旁抽阀 V3，打

开电磁阀，然后打开分子泵启动按钮，其电源控制面板上显示速率，分子泵开始

工作。这时打开闸板阀对磁控溅射室抽气。约 8 分钟，速率显示为 600 时，分子

泵进入正常工作状态。打开电离真空计，测量高真空，待其达到 10-3pa. 

(3) 进入工作 

(3.1.1) 磁控溅射镀膜 

待本底真空达到实验所预期要求后，加热样品台到溅射温度后，略微关小闸

板阀。 

(3.1.2)向磁控溅射室充气 

关闭电离真空计，打开进气截止阀 V2，此时抽取管路中的气体，然后打开

进气阀 V4(N2)、V5(Ar), 再打开 MFC 质量流量计电源，通过流量计充入工作气

体，并设定工作气体的流量。通过适量。调节闸板阀关闭的大小调节溅射工作压

强至 0.5Pa。 

(3.1.3)直流磁控溅射 

确保磁控靶由靶挡板遮蔽后，按下直流电源开关，磁控靶的阴极应出现辉光放电，

电压表和电流表将有一个小的指示。这时可以顺时针旋转调节旋钮，使电流和电

压的沉积达到所需功率 200W。偏压为-60V。通过调节样品台、样品挡板和靶挡

板位置，使溅射原子沉积在样品表面。 

(3.1.4)停止溅射镀膜 

    达到沉积所需时间后，关闭直流电源，关闭 MFC 质量流量计。然后关闭磁
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控溅射室进气截止阀 V1 和 V2，全开闸办阀，使磁控溅射室用分子泵直接抽气，

进入高真空状态。 

4．停机。关闭系统内所有阀门，系统保持真空。先关闭各路仪表电源，然

后关闭分子泵、电磁阀、机械泵、总电源以及所有水路。 

5．取出样品。待样品温度低于 60 度，取出样品。 

四、思考题 

1．在机械泵工作情况下，同时打开旁抽阀和闸板阀会出现什么情况？ 

2．如工作中突然由于停电或停水造成停机，应如何操作？ 

 

实验 3. 2   射频磁控溅射制备薄膜材料 

一、实验目的： 

1. 掌握射频磁控溅射原理； 

2. 了解直流磁控溅射操作技术； 

二、实验原理 

当直流溅射沉积绝缘性材料时，绝缘层表面不断积累电荷，产生的电场与外

加电压抵消，直流辉光放电不能持续进行。 

如果在两电极之间施加交流电压，气体电离后，电子在电极间来回振荡以维

持气体放电。由于电子和离子的质量不同，电子随外加交流电场迁移的速度大于

离子，因此电极表面始终积累一定数量的负电荷，电极处于负电位（即阴极），

正离子受阴极的吸引，轰击电极产生溅射作用。当使用的交流电压为 13.56 MHz

的射频频率，这类溅射称为射频溅射。 

三、实验内容与步骤： 

沉积参数：温度 400℃；Ar 流量：30 sccm；工作压强 0.5Pa；功率 200W；

偏压为 0V/-30V，时间 1 小时。 

1．开机前准备工作 

(1) 开动循环水，检查水压是否足够大，水压控制器是否起作用，保证各水

路畅通。(2) 检查总供电电源配线是否完好，底线是否接好，所有仪表电源开关

全部处于关闭状态。(3) 检查分子泵、机械泵油是否注到标线处(4)检查系统所有

阀门是否处于关闭状态。 
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2．装样 

先将样品清洗干净后放在样品托上后，将样品托、靶材放入真空室。 

3．开机 

(1) 启动总电源 

确认所有电源开关都在关闭状态后，按下总电源开关，此时电源三相指示灯

全亮，供电正常。 

(2) 磁控溅射室抽真空 

启动机械泵 

    按下机械泵开关，机械泵指示灯亮，此时机械泵工作，在打开 V3 旁抽阀开

关，机械泵对磁控溅射室进行抽气。打开热偶真空计进行测量。 

启动分子泵 

    先打开分子泵总电源开关，当真空计显示达到 20Pa 时，关闭旁抽阀 V3，打

开电磁阀，然后打开分子泵启动按钮，其电源控制面板上显示速率，分子泵开始

工作。这时打开闸板阀对磁控溅射室抽气。约 8 分钟，速率显示为 600 时，分子

泵进入正常工作状态。打开电离真空计，测量高真空，待其达到 10-3pa. 

4．磁控溅射镀膜 

(4.1)待本底真空达到实验所预期要求后，加热样品台到溅射温度 400℃，稍

关闭闸板阀。 

(4.2)向磁控溅射室充气，Ar 流量：30 sccm,N2 流量：1 sccm。通过适量调节

闸板阀关闭的大小调节溅射工作压强至 3-5Pa。 

(4.3)射频磁控溅射。开启灯丝开关，预热 5 分钟。开启板压开关，缓缓调节

板压到 500V，然后仿佛调节匹配电容 C1 和 C2，直至反应室起辉。调节板压到

所需功率至200W，随时调节匹配网络使反射功率接近0。在调解工作压强至0.5Pa. 

偏压为 0V/-30V。通过调节样品台、样品挡板和靶挡板位置，使溅射原子沉积在

样品表面。 

5．停止溅射镀膜。样品温度低于 60 度，取出样品。 

四、思考题 

1．射频溅射加偏压和直流溅射中加偏压，有什么不同现象，原因是什么？  
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实验 2.3  薄膜结合力性能测试 

一、实验目的： 

1．掌握薄膜/涂层结合力评价原理和方法； 

2．了解划痕仪操作技术。 

二、实验原理： 

任何薄膜要发挥其功能的前提是附着强度的高低。附着强度不高的薄膜,谈

论其它质量指标是没有意义的，因此涂层附着强度薄膜性能的重要指标。 

划痕试验用具有光滑园锥顶尖的划针, 在逐渐增加载荷下刻划涂层表面, 直

至涂层被破坏, 涂层破坏时所加的载荷称为临界载荷, 并以此作为涂层与基体附

着强度的度量。 

三、实验步骤内容： 

测量不同参数下氮化钛的结合力 

(1) 打开仪器控制箱电源，此时控制箱电源灯亮。预热五分钟 

(2) 调整载荷零点：主控箱预热后，逆时针旋动主机加载螺杆，使加载梁前

端离开载荷传感器球支点。调整仪器控制箱载荷调零旋钮，使屏幕主控窗口右上

方载荷文本框中数值显示为“0”，然后再顺时针旋转加载螺杆使载荷文本框中数

值显示为“0.01”，此时划痕压头刚好触及试样表面。 

(3) 按设定的加载速率 50N/min 和划痕速度 4mm/min。 

(4) 点击测量按钮，计算机控制系统同时启动连续加载和被测样品平移。获

得划痕过程中变化的载荷值和样品表面涂层破损剥落时产生的声发射信号，并显

示声发射信号与载荷变化的对应曲线。 

(5) 保存曲线，判断临界载荷，用体视显微镜观察确认。 

四、思考题 

1．实验中如发现曲线上出现异常信号，如何辨认其反应的信息？ 

 

实验 2.4  薄膜摩擦性能测试 

一、实验目的： 

掌握摩擦学评价原理和方法，了解球盘式磨损仪操作技术。 

二、实验原理 
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    在一般的体块材料磨损过程中，两摩擦副常常面面接触或线面接触。 但是，

由于样品安装的原因，这种理想的接触状态需通过一段时的磨合才能达到。这种

磨损试验方式不适合薄膜材料，因此采用球形摩擦副和薄膜样品以点面接触的方

式进行试验。一定载荷下，球形摩擦副在薄膜表面沿圆形轨迹摩擦运动，同时测

量摩擦系数。 

三、实验内容和步骤： 

测量不同参数下氮化钛的摩擦学性能 

(1) 打开仪器控制箱电源，预热十五分钟。 

(2) 将试验样品放置样品平台中心位置上，主控箱预热后，调整仪器控制箱

摩擦系数调整旋钮使屏幕主控窗口左方摩擦系数文本框中数值显示为“0.0”。 

(3) 选择好栓盘或球盘压头，安装到压头顶杆上，固定好锁 

(4) 紧镙母。根据试样高度旋转升降支架调整螺母，观察水平仪，使加载横

梁平行。调整加载横梁重量平衡滑块，使加载横梁处于平衡位置，固定好平衡滑

块镙母。 

(5) 盖上真空罩，启动运行程序。用鼠标左键单击【新建】按钮，弹出参数

输入窗口，输入试验日期，样品号，加载量，转速等试验参数。其中载荷为 5N,

转速为 1000 转/分钟，时间 60 分钟 

(6) 试验参数输入完成后，用鼠标单击 【开始试验】按钮，返回主控窗体。

主控窗体相应的文本框中的参数也立即改为新输入的参数。坐标值也随之改变。 

(7) 磨损停止后，保存实验曲线，取下试验涂层样品和磨球，分析观察。 

四、思考题 

1．体块材料摩擦试验的载荷范围是多少，与球盘式磨损的载荷范围相比有

什么不同，原因是什么？  

 

实验 2.5  原子力显微镜（AFM）观察薄膜表面形貌 

一、实验目的： 

掌握形貌 AFM 观察原理和方法，了解 AFM 设备操作技术。 

二、实验原理： 

    原子之间随之距离不同，相应产生大小方向不同的作用力，统称为原子力。  
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由于原子力的作用，尖端极其尖锐（5－10nm）的探针，在样品表面滑动过程中，

随样品表面形貌上下起伏。如探针安装在微悬臂梁的自由端，采用激光法测量微

悬臂梁的挠动，即可获得样品表面的形貌信息。 

三、实验内容和步骤： 

观测 TiN 薄膜的表面形貌 

(1) AFM 仪器开机。依次打开计算机电源，机箱低压电源，高压电源，激光

器电源等。 

(2) 样品—探针进给。提供粗调和细调两种进给机构，先用粗调机构进样至

离探针约 1mm 左右，再用细调机构进样，直至进入反馈状态。进入反馈状态后，

控制系统会自动调整和保持样品与探针之间的间距。 

(3) 样品扫描。运行扫描程序，根据需要设置扫描参数。进入扫描工作状态。 

(4) 图象显示与存储。扫描过程自动进行。图像以逐行扫描、逐行显示的方

式显示。可根据需要改变扫描区域和扫描范围。对于满意的图像，随时将图像捕

获存储。 

(5) 退出扫描和关机。按“退出”键退出扫描程序。然后依次关闭高压电源、

激光器电源、低压电源等。 

四、思考题 

1．还有那些设备也能观察材料表面三维形貌，原理有何不同？  

 

实验 2.6 溶胶-凝胶法制备薄膜材料 

一、实验目的 

1. 了解溶胶-凝胶法制备薄膜的基本原理。 

2. 掌握旋涂法制备薄膜的具体方法。 

二、实验原理 

溶胶-凝胶法基本过程是一些易水解的金属化合物（金属醇盐或无机盐）在

某种有机溶剂中与水发生作用。通过水解缩聚反应形成凝胶膜，再通过热分解，

去除凝胶中残余的有机物和水分，最后通过热处理形成所需要的结晶膜。一般的

工艺流程如下图所示。 
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其中溶胶形成凝胶的水解和缩聚反应如下： 

M(OR)n + xH2O → (RO)n-xM-(OH)x + xROH     (水解反应) 

-M-OH + OH-M→M-O-M- + H2O              （脱水缩聚反应） 

-M-OH + RO-M → M-O-M + ROH            （脱醇缩聚反应） 

这里 M 代表金属离子，R 代表烷烃基。 

   溶胶-凝胶技术由于各组分在溶液或溶胶中彻底混和，达到分子级接触，因而

具有微区组分高度均匀，化学计量比准确，易于掺杂及低温下获得高熔点化合物

的优点；另外溶胶-凝胶技术设备简单，成本低，易于大面积成膜，适于工业化。

溶胶-凝胶技术除了用来制备光学透镜，梯度折射率玻璃等块状材料外，也可用

来制备纤维材料和粉末材料，还可用来制备薄膜和涂层，此为其最有前途的应用

之一。 

   铁电薄膜是一类重要的功能材料，具有铁电，压电，介电，热释电，电光，

声光、光折变和非线性光学效应等特点，在微电子，光电子领域获得广泛使用。

本实验中采用溶胶-凝胶法制备 BaTiO3 薄膜，具体沉积薄膜方法为旋涂法（又称

甩胶法）。 

三、实验设备及材料 

实验仪器：电子天平，磁力搅拌器，数字式酸度计，甩胶机，净化操作台，快速

热退火处理设备，玻璃仪器。 

实验药品：醋酸钡（分析纯），钛酸丁酯（化学醇），冰乙酸（分析纯），乙二醇

甲醚（分析纯），硅片等。 

四、实验内容及步骤 

1．溶液配制 

（1） 计算配制 10ml，0.3mol/l 的 BaTiO3 前体溶液所需的醋酸钡和钛酸丁酯的

溶胶-凝胶法制备薄膜的工艺流程图 
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用量，精确到小数点后 4 位。 

（2）用已称量的称量瓶，在电子天平上准确称取所需的钛酸丁酯，可略微偏离

计算值，然后根据钛酸丁酯的准确称量值，算出实际所需的醋酸钡重量。 

（3）用已称量的烧杯，在电子天平上准确称取所需醋酸钡重量。 

（4）用量筒将 2ml 冰乙酸加入上面烧杯，烧杯放在磁力搅拌器上搅拌，直至醋

酸钡完全溶解。再将 4ml 乙二醇甲醚甲醇倒入装有钛酸丁酯的称量瓶内，搅拌混

合均匀。然后，将钛酸丁酯溶液缓慢加入醋酸钡溶液，搅拌混合均匀。最后将烧

杯中的溶液加乙二醇甲醚配至 10ml，搅匀，然后用玻璃漏斗过滤。 

（5）测试所配溶液 PH 值。 

2．甩胶法制膜 

（1）开净化操作台电源，开通风电源，开甩胶机电源，调整转速为 3000rpm，

甩胶时间为 20s。 

（2）用镊子将清洗好的硅片放在甩胶头上，开真空泵，用滴管将 2-3 滴溶液滴

在基片上，溶液铺满基片表面，启动电源进行甩胶，甩好的基片在热台（250oC）

上烘烤 5min。然后利用设定好的快速热处理升温曲线，在快速热退火处理设备

内进行退火。 

（3）重复甩胶和热处理步骤 3 次，获得一定厚度的 BaTiO3 薄膜。 

（4）在显微镜下观察薄膜表面。 

五、实验报告要求 

详细记录实验的操作步骤、相关参数和 PH 值等测试结果。详细记录实验过程出

现的实验现象，分析这些现象产生的原因。 

六、思考题 

1．本实验中，你所实际配制的溶液浓度是多少？ 

2．前提溶液中，冰乙酸起什么作用，为什么控制溶液的 PH 值。 

3．溶液放置一段时间，粘度有何变化？这一变化说明什么？ 
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综合实验 3 半导体工艺实验 

 

实验 3.1    硅晶片清洗工艺 

一、实验目的 

3. 掌握硅晶片的一般清洗工程 

4. 了解清洗过程的基本原理 

二、实验原理 

在硅晶片的制备、包装和运输过程中，由于物理或化学吸附作用，晶片表面

会受到金属离子、有机物、灰尘和颗粒等的玷污。因此，必须对半导体晶片进行

严格的清洗 （通常要求在高洁净环境下），接着才能在晶片表面制备电路。特别

是随着集成电路集成度的飞速提高，对清洗工艺提出了更高的要求。 

RCA标准清洗法是l965年由Kern和Puotinen 等人在著名的RCA实验室首创

的，并由此而得名。RCA是一种典型的、至今仍为最普遍使用的湿式化学清洗法，

其工艺步骤如下图所示： 

 

 

NH4OH/H2O2/H2O 溶液一般简称 SC-1，也称为碱性清洗剂。其主要作用是

去除晶片表面的有机物、部分金属离（原）子和颗粒沾污。强氧化剂 H2O2 氧化

有机物和 Au、Ag、Cu、Ni、Zn、Cd、Co、Cr 等金属，在晶片表面生成的氧化

物层，然后这些氧化物被 NH4OH 腐蚀，同时 H2O2 又在 Si 表面生成新的氧化物。

不断重复以上过程，从而达到去除有机物，部分金属离（原）子和颗粒沾污的目

的。HCl/H2O2/H2O 溶液一般简称 SC-2 溶液，也称酸性清洗液。其主要作用是去

图一  半导体晶片清洗工艺示意图 



 30

除碱金属离子和在SC-1溶液中生成难溶氢氧化物的金属离子如Al3+，Fe3+和Mg2+

等。 

三、实验设备及材料 

1．实验器材：电阻加热炉，石英烧杯，石棉网，镊子等。 

2．试剂：氨水（NH4OH），盐酸（HCl），氢氟酸（HF）,双氧水（H2O2），

去离子水。 

四、实验内容及步骤 

1．按照图一所给配方，配制酸性和碱性清洗剂。碱性清洗剂可按 1：1：5

配置，其中称取 NH4OH 5ml。酸性清洗剂称取 HCl 5ml。 

2．将硅片放入石英烧杯中，光滑面向上。加入碱性清洗剂，在电炉上加热

至沸腾。沸腾 5 分钟后，关闭电源，将残余溶液倒入废液缸，用去离子淋洗石英

烧杯和硅片三遍。 

3．将酸性清洗剂倒入石英烧杯中，重复上面的步骤，进行酸洗。 

4．将去离子水倒入石英烧杯中，重复煮沸步骤两遍，每次 3 分钟。 

5．最后将清洗干净的晶片放入盛有新鲜去离子水的烧杯内，密封保存，待

后续试验使用。 

五、实验报告要求 

详细记录实验的操作步骤和相关参数，记录清洗前后硅晶片表面的变化（包

括清洁度，对水吸附性）。 

六、思考题 

1．硅片为什么必须进行清洗？碱、酸性清洗剂各起什么作用？ 

2．清洗前后，水在硅晶片表面的吸附情况有什么变化？为什么？ 

七、参考资料 

1．James D. Plimmer, Michael D. Deal, Peter B. Griffin，Silicon VLSI Technology: 

Fundamentals, Practice and Modeling,  Pretice Hall Inc. 2000.  

2. 阙端麟，陈修治，硅材料科学与技术，浙江大学出版社，2000。 
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实验 3.2 四探针法测量电阻率 

一、实验目的 

1．了解四探针测量电阻率的基本原理。 

2．掌握四探针测量电阻率的实验方法。 

二、实验原理 

电阻率作为自由载流子浓度和迁移率的函数，是决定半导体材料电学特性的

重要参数，它直接影响器件的电学性能，因此在设计与制造半导体器件时必须获

得有关电阻率的可靠数据。半导体材料电阻率的测量方法有多种，目前应用最广

泛的是四探针法和扩展电阻法。四探针法是目前检测半导体材料电阻率的主要方

法，其优点是设备简单，操作方便，测量精度高，对样品的形状无严格要求，适

合在生产中应用。 

对半无穷大均匀电阻率样品，由点电流源产生的电力线具有球对称性，即等

势面为一系列以点点源为中心的半球面。若样品的电阻率为ρ，样品电流为 I，

则在离点电流源距离 r处的电流密度为 J为： 

 

又根据 

  
ρ

σ EEJ ==    （2） 

上式中 E为 r的函数，由（1）和（2），得： 

22 r
IE
π
ρ

=     （3） 

根据电势与电场强度的关系，且取 r为无穷远处的电势为零，则 r处电势 V(r)： 
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如果我们设定电流由探针流入样品时的方向为正，当电流由探针流出时，在 r

处形成的电势 V(r): 

r
IrV
π
ρ

2
)( −=      (5) 

直线型四探针法是将四探针等距排列，并以一定的压力垂直压在一块相对于

探针间距为半无穷大均匀电阻率的样品上，相邻探针间距为 S，如图 2所示。探

针 2处的电势 V2是处于探针 1的点电流源+I和处于探针 4的点电流源-I 贡献之

22 r
IJ
π

= （1） 



 32

和，即： 
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2
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  （6） 

同理，探针 3处的电势 V3为 
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2
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23 SS
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π
ρ

  （7） 

探针 2，3之间的电势差 V23 为： 

S
IVVV
π
ρ

23223 =−=    （8） 

由此得出样品的电阻率为： 

I
V

S 232πρ =        （9） 

上式对尺寸为相对于探针间距为半无穷大样品成立。对于不满足半无穷大的

样品，需引进修正因子 C，则样品的电阻率为： 

CI
V

S 12 23πρ =       （10） 

以上是四探针方法测量电阻的基本原理，实际中不同厂家生产的仪器，尺寸

修正方法和因子可能不同。实际使用中严格按照，设备制造商提供的测试方法进

行测试。 

三、实验设备及材料 

RTS-8 四探针测试仪，不同电阻率和导电类型的硅片，镊子等。 

四、实验内容及步骤 

1）开启四探针测试仪电源开关，预热约 10 分钟。 

2）测量样品直径和厚度。 

3）计算测试电流。 

根据公式 I=F（D/S）×F（W/S）× W × Fsp × 10n 计算出测试电流。 

其中 D 为样品直径单位为 mm 

S 为平均探针间距，为 1mm 

W 为样品厚度，单位为 mm 

Fsp 为探针间距修正系数，本实验中为 1 

F（D/S）为样品直径修正因子，当 D 趋于无穷大时，F（D/S）=4.532，有
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限直径下可查仪器旁边表 1。注意测试点在不同位置，直径修正因子不同。 

F（W/S）样品厚度修正因子。当 W/S<0.4 时，F（W/S）=1；W/S>0.4, F（W/S）

值可查仪器旁边表 2。 

4）估计所测样品电阻率范围，按附表 1 选择合适的电流量程对样品进行测

量，按下 k1 到 k6 开关选择量程。无法估计时，先以“10μA”量程进行测量，以

测量值为估计值按附表 1 选择量程。 

5）放置样品，慢慢压下探针，直至主机显示电流数值，表明样品与探针接

通。调节电位器 W1 和 W2，使仪器显示的电流值与步骤 3）中计算值一致。按“K8”

键选择“ρ”，按“K7”键选择“ρ”，仪器直接显示测试结果。 

6）按“k9”键进行反向测量，正反向测量的平均值即为此点实际值。 

7）按以上步骤，分别测试同一硅片中心、半径中点和边缘的电阻率。 

注：计算结果和显示值一致仅考虑有效数字，可不考虑小数点位置。例如计

算结果为 2.849，则显示器显示的电流数设为 2849；如计算结果为 0.996，则显

示器显示的电流数设为 996。读出测试结果时要注意单位。 

五、实验报告要求 

详细记录实验的操作步骤、计算步骤、相关参数、计算和测试结果。 

六、思考题 

1．试列出你所认为的影响四探针法测量精度的影响因素，为什么？ 

2．温度和光照会对半导体材料的电阻率有何影响？ 

七、参考资料 

1．宗祥福，李川，电子材料试验，复旦大学出版社，2004。 

2. 孙恒慧，包宗命，半导体物理实验，高等教育出版社，1985。 

附表一： 

电阻率测试时电流量程选择表（推荐） 
电阻率（Ω*cm） 电流量程 

<0.03 100mA 
0.03-0.3 10mA 
0.3-30 1mA 
30-300 100μA 

300-3000 10μA 
>3000 1μA 
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实验 3.3 半导体霍尔效应实验 

一、实验目的 

1．了解半导体中霍尔效应的产生原理，霍尔系数表达式的推导。 

2．掌握霍尔系数和电导率的测量方法。 

3．通过测量数据的处理判别样品的导电类型，计算室温下所测半导体材料

的霍尔系数、电导率、载流子浓度和霍尔迁移率。 

二、实验原理 

霍尔效应的测量是研究半导体性质的重要实验方法。利用霍尔效应，可以确

定半导体的导电类型和载流子浓度，利用霍尔系数和电导率的联合测量，可以用

来研究半导体的导电机制(本征导电和杂质导电)和散射机制(晶格散射和杂质散

射)，进一步确定半导体的迁移率、禁带宽度、杂质电离能等基本参数。测量霍

尔系数随温度的变化，可以确定半导体的禁带宽度、杂质电离能及迁移率的温度

特性。 

1．霍尔效应和霍尔系数 

    霍尔效应是一种电流磁效应（如图一） 

  

 

 

 

 

 

 

 

   当半导体样品通以电流 Is，并加一垂直于电流的磁场 B，则在样品两侧产生

一横向电势差 UH，这种现象称为“霍尔效应”，UH称为霍尔电压， 

d
BIR

H
SHU =                       （1） 

BI
dU

H s

HR =                         （2） 

RH叫做霍尔系数，d 为样品厚度。对于 P 型半导体样品， 
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qpHR 1=                           （3） 

式中 q 为空穴电荷电量，p 为半导体载流子空穴浓度。对于 n 型半导体样品，

qnHR 1−=                         （4） 

式中为 n 电子浓度。 

考虑到载流子速度的统计分布以及载流子在运动中受到散射等因素的影响。

在霍尔系数的表达式中还应引入霍尔因子 A，则（3）（4）修正为 p 型半导体样

品： 

qp
A

HR =                           （5） 

n 型半导体样品： 

qn
A

HR −=                         （6） 

A 的大小与散射机理及能带结构有关。在弱磁场（一般为 200mT）条件下，对

球形等能面的非简并半导体，在较高温度（晶格散射起主要作用）情况下，A=1.18，

在较低的温度（电离杂质散射起主要作用）情况下，A=1.93，对于高载流子浓度

的简并半导体以及强磁场条件 A=1。 

对于电子、空穴混合导电的情况，在计算 RH 时应同时考虑两种载流子在磁

场偏转下偏转的效果。对于球形等能面的半导体材料，可以证明： 

2

2

)(
)(

nbpq
nbpARH +

−
=                    （7） 

式中 p

n
U
Ub =  ，Up、Un 分别为电子和空穴的迁移率，A 为霍尔因子，A 的

大小与散射机理及能带结构有关。 

 从霍尔系数的表达式可以看出：由 RH 的符号可以判断半导体材料的导电类

型，正为 P 型，负为 N 型。由 RH的大小可确定载流子浓度，还可以结合测得的

电导率算出如下的霍尔迁移率μH 

μH=|RH|σ                      （8） 

对于 P 型半导体μH=μP，对于 N 型半导体μH=μN 

 霍尔系数 RH可以在实验中测量出来，表达式为 

BI
dU

H
s

HR =                         （9） 
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式中 UH、Is、d，B 分别为霍尔电势、样品电流、样品厚度和磁感应强度。

单位分别为伏特（V）、安培（A），米（m）和特斯拉（T）。但为与文献数据相

对应，一般所取单位为 UH 伏（V）、Is 毫安（mA）、d 厘米（cm）、B 高斯（Gs） 、

则霍尔系数 RH的单位为厘米 3/库仑（cm3/C）。 

 但实际测量时，往往伴随着各种热磁效应所产生的电位叠加在测量值 UH上，

引起测量误差。为了消除热磁效应带来的测量误差，可采用改变流过样品的电流

方向及磁场方向予以消除。 

2．半导体电导率 

 在半导体中若有两种载流子同时存在，其电导率 σ为 

σ=qpμP+qnμn                （10） 

实验中电导率 σ可由下式计算出 

abU
lI1

•

•

σ
=

ρ
=σ            （11） 

式中为 ρ 电阻率，I 为流过样品的电流，Uσ、l 分别为两测量点间的电压降

和长度，a 为样品宽度，d 为样品厚度。 

3．霍尔系数与温度的关系 

对于电子、空穴混合导电的半导体材料，霍尔系数可以表示如下：  

2

2

)(
)(

nbpq
nbpARH +

−
=                 （7） 

式中 Up
Unb =  ，Up、Un 分别为电子和空穴的迁移率，A 为霍尔因子，A 的大

小与散射机理及能带结构有关。 

 

图二 
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RH与载流子浓度之间有反比关系，而半导体中的载流子不管来自于本征激发

或者杂质电离，都显著受到温度的影响。因此当温度改变时，载流子浓度发生变

化，RH也随之变化。图 1 是 RH随温度 T 变化的关系图。图中纵坐标为 RH的绝

对值，曲线Ａ、Ｂ分别表示 n 型和 p 型半导体的霍尔系数随温度的变化曲线。 

下面简要地讨论曲线 B： 

杂质电离饱和区。在曲线（ａ）段，所有的杂质都已电离，载流子浓度保持

不变。p型半导体中 p>>n，（1）式中 nb
2
可忽略，可简化为 

A

H
qN

A
qp

AR 11
== >0 

式中 NＡ为受主杂质浓度。 

温度逐渐升高，价带上的电子开始激发到导带，由于 μn＞μp，所以ｂ＞1，

当温度升到使 p＝nb
2
时，RH＝0，出现了图中（b）段。 

温度再升高时，更多的电子从价带激发到导带，p＜nｂ2 而使 RH＜0，（7）
式中分母增大，RH 减小，将会达到一个负的极值[图中（c）点]。此时价带的空

穴数 p＝n＋NA，将它代入（7）式，并对 n 求微商，可以得到当 

1'b
Nn A

−
=                      （12） 

时，RH达到极值 RHM： 

A

H
qN

1A
qp
1AR ==         (13) 

       

由此式可见，当测得 RHM和杂质电离饱和区的 RH，就可定出 b’的大小。 

当温度继续升高，达本征范围时，半导体中载流子浓度大大超过受主杂质浓

度，所以 RH 随温度上升而呈指数下降，RH 则由本征载流子浓度 Nｉ来决定，此

时杂质含量不同或杂质类型不同的曲线都将趋聚在一起，见图中（d）段。 

4．半导体的电导率 

在半导体中若有两种载流子同时存在，则其电导率σ为 

σ＝qpμp＋qnμn                                              （10） 
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图三 

实验得出 σ与温度 T 的关系曲线如图 2。现以 p 型半导体为例分析： 

（1）低温区。在低温区杂质部分电离，杂质电离产生的载流子浓度随温度

升高而增加，而且μp在低温下主要取决于杂质散射，它也随温度升高而增加。

因此，σ随 T的增加而增加，见图的ａ段。室温附近。此时，杂质已全部电离，

载流子浓度基本不变，这时晶格散射起主要作用，使μp随 T的升高而下降，导

致σ随 T的升高而下降，见图的ｂ段。 

（2）高温区。在这区域中，本征激发产生的载流子浓度随温度升高而指数

地剧增，远远超过μp的下降作用，致使σ随 T而迅速增加，见图的ｃ段。 

三、实验设备及材料 

变温霍尔实验仪，磁场控制电源，恒温器，电磁铁等。 

四、实验内容及步骤 

1．常温下测量霍尔系数 RH和电导率 σ 

1）打开电脑、霍尔效应实验仪（I）及磁场测量和控制系统（II）电源开关。

（ 以下简称 I 或 II）（如《II》电流有输出，则按一下《I》复位开关，使电流输

出为零。） 

2）将霍尔效应实验仪（I），<样品电流方式>拨至“自动”， <测量方式>拨

至“动态”， 将 II〈换向转换开关〉拨至“自动”。按一下《I》复位开关，电流有

输出，调节《II》电位 器，至电流为一定电流值同时测量磁场强度。（亦可将

II 开关拨至手动，调节电流将磁场固定在一定值，一般为 200mT 即 2000GS）。 

3）将测量样品杆放入电磁铁磁场中（对好位置）。 
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4）打开电脑桌面 HT648 型变温霍尔效应控制程序，进入数据采集状态，选

择电压曲线。如没有进入数据采集状态，则按一下《I》复位开关后进入数据采

集状态。记录磁场电流正反向的霍尔电压 V3、V4、V5、V6。记录测试所得霍尔

电压和霍耳系数数值。 

5）将《I》<测量选择>拨至 σ，记录电流正反向的电压 V1、V2。记录所测

得样品的电导率。 

2．变温霍尔系数和电导率测试 

1）开始步骤如上 1）到 3）。 

2）重新进入数据采集状态。（电压曲线） 

3）调节〈温度设定〉至最大（向右旋到底），系统自动记录随温度变化的霍尔电

压，并自动进行电流和磁场换向。    

4）到加热指示灯灭，退出数据采集状态，保存霍尔系数 RH文件。调节〈温度设

定〉至最小（向左旋到底）。 

5）将《I》<测量选择>拨至“σ”。  

6）待温度冷却到室温，重新进入数据采集状态。 

7）调节〈温度设定〉至最大。当温度基本不变或加热指示灯灭，退出数据采集

状态。保存电导率 σ文件。 

五、实验报告要求 

1．详细记录实验的操作步骤、相关参数和结果。 

2．根据室温下测得的电压数值计算霍尔系数和电导率，并与软件测试获得

的结果比较。 

3．判断所测试半导体单晶为 n 型还是 p 型。 

4．计算样品的载流子浓度和霍尔迁移率。 

5．根据实验结果绘出霍尔系数，电导率，载流子浓度和霍尔迁移率随温度

的变化曲线，解释曲线形成原因。 

六、思考题 

1．分别以ｐ型、n 型半导体样品为例，说明如何确定霍尔电场的方向。 

2．霍尔系数的定义及其数学表达式是什么？估计一下金属和半导体材料那

个霍尔系数大。 
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3．解释图二 中曲线 A 的形成原因。 

4．霍尔系数和电导率随温度变化的机理有何不同？ 

七、参考资料 

1．宗祥福，李川，电子材料试验，复旦大学出版社，2004。 

2. 刘恩科、朱秉升、罗晋生，半导体物理学，国防工业出版社，1994。 

 

实验 3.4  热氧化法制备 SiO2薄膜 

一、实验目的 

1．掌握热氧化法制备 SiO2 薄膜的基本方法 

2．了解热氧化法制备 SiO2 薄膜的基本原理 

二、实验原理 

在微电子工业中，SiO2 薄膜也可采用 CVD 或者 LPCVD 方法沉积，但热氧

化方法制备的 SiO2 薄膜具有结构致密、均匀性和重复性好、电特性最佳、与光

刻胶黏附性好等优点，是制备半导体器件关键部分的高质量 SiO2 薄膜的常用方

法，如 MOSFET 器件的栅介电氧化层的制备。 

下图为在热氧化工艺的示意图，其基本原理是氧化气体源从一端炉口通入加

热炉内，在 900-1200oC 的高温下，氧化剂分子向硅晶片内扩散并与硅晶片表面

发生化学反应，生成 SiO2 薄膜。氧化剂可以为 O2（干氧氧化）或者 H2O（湿氧

氧化），在相同的氧化温度下，湿氧氧化的速率远大于干氧氧化。 

 

氧化物的生长主要有两个过程决定，一个是氧化剂经由氧化层向硅表面扩散

的过程，一个是氧化剂与 Si 表面的化学反应过程。在 SiO2 的生长初期，表面反

应是限制生长速率的主要因素，热氧化生长的 SiO2 薄膜的厚度 x 由下式确定： 
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此时 SiO2 厚度与时间呈线性关系。B/A 称为线性氧化速率常数，其主要由表面

反应的化学速率常数确定。t 为热氧化时间，τ为一常数。当 SiO2 厚度变厚，氧

化剂必须扩散至 Si 和 SiO2 的界面才可反应，故其厚度受限于扩散速率，SiO2 的

厚度与时间关系由下式所示： 

 

 

SiO2 厚度与生长时间呈抛物线关系。B 为抛物线型氧化速率常数, 仅与氧化

剂在 SiO2 中的扩散系数有关。不管是化学反应速率常数还是氧化剂在 SiO2 的扩

散系数均与温度有关，因此线性氧化速率常数 B/A 和抛物线型氧化速率常数 B

均随温度升高指数增长。上面的分析也表明，氧化过程中，硅与二氧化硅的界面

会向硅内部迁移，这将使得 Si 表面的污染物移到氧化物表面而形成一个崭新的

界面。 

三、实验设备及材料 

1．实验器材：OTF1200 管式真空炉，机械泵，塑料烧杯，塑料镊子等。 

2．试剂及材料：氧气，氢氟酸（HF）,去离子水，实验 3.1 清洗过的硅片。 

四、实验内容及步骤 

1．去除 Si 晶片表面的自然氧化层。按 1：10 的比例配制 HF/H2O 腐蚀液，

将清洗过的晶片侵入腐蚀液内约 1 分钟后，立即取出，用去离子水冲洗晶片

表面后，吹干表面。 

2．设置温度处理参数。在 OTF1200 管式真空炉的控制器上设置升温时间

（≤10oC），热处理温度（1000oC），热处理时间（1. 5 小时）。 

3．将 Si 片放入刚玉舟，放入管式炉中心位置，安装好炉管两侧的连接法兰，

打开氧气钢瓶，保证整个试验过程中氧气以一定流量在炉管内流动。启动管

式炉，开始热氧化生长 SiO2 薄膜。 

4．生长结束后，关闭管式炉加热电源，待炉温冷却到 400oC 以下后，取出

刚玉舟，观察生长的 SiO2 薄膜的颜色，与附表对照，粗略估计出所生长 SiO2

薄膜的厚度。 

)t(
A
Bx τ+= （1）

)t(Bx2 τ+= （2）
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5．妥善保管所制备 SiO2 薄膜，以备以后试验使用。 

五、实验报告要求 

详细记录实验的操作步骤和相关参数，记录所制备 SiO2 薄膜的表面清洁状

况，颜色和估计的厚度。 

六、思考题 

1．从热氧化法生长 SiO2 薄膜的基本原理，解释为什么热氧化方法制备的

SiO2 薄膜具有优异的电学性能。 

2．为了制备约几个 nm 的超薄 SiO2 薄膜,可以通过改变那些参数达到？ 

七、参考资料 

1．James D. Plimmer, Michael D. Deal, Peter B. Griffin，Silicon VLSI Technology: 

Fundamentals, Practice and Modeling, Pretice Hall Inc. 2000.  

2. 施敏，半导体器件物理与工艺，苏州大学出版社，2000。 

 

附：颜色法判断 SiO2薄膜颜色 

将无掩模 Si 片（镀有 SiO2 薄膜）的一部分侵入稀释的 HF 酸溶液，直至 SiO2

薄膜完全腐蚀掉，这样在腐蚀和未腐蚀的边线存在一个缓变的坡度。在显微镜观

测这个边缘，将会看到颜色由褐色开始的颜色变化。与下表对照，由颜色从边线

到 SiO2 薄膜的颜色，即可判断 SiO2 薄膜的厚度。 
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实验 3.5 椭偏法测量 SiO2薄膜折射率与厚度 

一、实验目的 

1．了解椭圆偏振法测试的基本原理 

2．掌握椭圆偏振法测试的基本操作技能 

二、实验原理 

椭圆偏振法（简称椭偏法）是一种光学测量技术。它通过测量一束椭圆偏振

光波非垂直地投射到样品上发射后偏振状态的变化，来测量薄膜表面或薄膜的光

学参数（折射率及消光系数）及薄膜厚度。由于偏振状态的变化对样品光学参数

的微小差异非常灵敏，因此该方法对薄膜的测量有很高灵敏度，能测出膜厚 1Å

左右的变化，测量范围从 10Å 到几微米。此外，椭偏法为非接触测量，对样品来

说为无损检测。 

椭偏法测量技术的基本原理如下图所示，用一束光作为探针入射到均匀介质

薄膜样品上，由于样品对入射光中平行于入射面的电场分量（简称 p分量）和垂

直于入射面的电场分量（简称 s分量）有不同的反射系数和透射系数，因此从样

品上发射的光，其偏振状态相对于入射光发生了变化。因此，通过观察光在反射

前后偏振状态的改变，从而得到与样品的某些光学参数如折射率和厚度。 

 

 

 

 

 

 

 

三、实验设备及材料 

SGC-2 自动椭圆偏振测厚仪，实验 3.4 制备的 SiO2 薄膜，镊子。 

SGC-2 自动椭圆偏振测厚仪的基本结构主要由以下几部分构成： 

1．光源：采用波长为 632.8nm 的氦氖激光器，其特点是光强大、光谱纯、
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波长稳定性要好。 

2．接受器：采用光电倍增管，把光讯号变为电讯号，经放大后输出直微机，

有微机选择出消光位置的角度值。 

3．主机部分：除以上两项外，还有起偏组件，样品台，检偏组件。 

4．电子及通讯部分：采集光强及角度值并传输到计算机，再接受由计算机

发出指令逐渐靠近消光点。 

四、实验内容及步骤 

实验中切忌不能用眼睛直接观察激光束，需要观察光强时，请用白纸挡住光

束，观察白纸上的光斑亮度。 

1．将样品放置样品台上，待测表面朝向固定板。开启控制电脑，开启主机

电源。 

2．打开测试软件，设置光源类型（氦氖激光），衬底类型（Si 衬底），入射

角度（默认 700），注意入射角度设定值与主机上光源座和接受器座的位置角度一

致。 

3．点击工具栏“开始”按钮，椭偏仪开始测量，约几分钟后测试结束，此

时弹出一对话框，点击对话框上的“快速”按钮，即显示测量结果。 

4．对样品进行周期判断。当光源波长为 632.8nm，入射角为 700 时，SiO2

薄膜的一个测试周期约为 283nm，当膜厚大于此值，需采用双角度测量。 

5．“双角度测量”。点击工具栏“设置”按钮，选择“双角度”测量模式。

此时弹出对话框提示分别在 700 和 600 角度下测量。先在 700 入射角度下测量。

然后调整光源座和接受器座在 600 位置，再进行测量。点击“计算结果”，后方

框中显示即为薄膜真实厚度。 

6．每个样品要改变测试位置，重复测试 5 次，取平均值为最终结果。 

五、实验报告要求 

详细记录实验的操作步骤、相关参数和结果。将椭偏仪测试结果与实验 3.4

中估计的厚度值比较，如果误差很大，试分析其原因。 

六、思考题 

1．椭偏仪的测量精度有哪些因数决定。 

2．实验所用的椭偏仪能否测试金属薄膜样品？为什么？ 
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七、参考资料 

1．宗祥福，李川，电子材料试验，复旦大学出版社，2004。 

2. 吴思诚，王祖铨，近代物理实验，北京大学出版社，1995。 

 

实验 3.6   光刻技术与工艺 

一、 实验目的 

1．了解光刻技术的基本原理 

2．掌握光刻技术的基本工艺过程 

3．能对光刻图案的质量进行简单评价 

二、 实验原理 

光刻（lithography）是一种复印图像和化学腐蚀（或物理腐蚀）相结合的

表面微细加工技术，利用掩模版上的几何图形，通过光化学反应，将图形精确转

移到覆盖在半导体晶片上的感光薄膜层上（称为光致抗蚀剂、光刻胶或光阻，简

称抗蚀剂），然后利用光刻胶的选择保护作用对薄膜或材料进行选择性腐蚀，从

而刻蚀出相应的图形。光刻系统主要包括曝光设备、刻蚀设备、光刻胶、掩模版

等。其基本工艺过程一般都要经过涂胶、曝光、显影、坚膜、腐蚀和去胶 等工

艺步骤。由于光刻的环境和步骤对光刻质量有直接影响，因此必须严格按照工艺

要求进行，使刻蚀出来的图案重叠精度高，清晰，没有钻蚀、毛刺、针孔和小岛

等缺陷。本实验以正性光刻胶为例，在 Si 单晶衬底表面采用光刻工艺制备微细

光刻图形，具体的光刻工艺流程图如图 1所示。 

三、 实验设备及材料 

实验设备：JB-Ⅷ掩膜对准曝光机，加热平台，匀胶机，净化操作台等。 

实验材料：光刻胶，丙酮，氢氧化钠，硝酸和氢氟酸等。 
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四、实验步骤 

1.配置显影液和腐蚀液。显影液：0.5wt%NaOH 溶液，400ml。腐蚀液：HF：

H2O=1：20，5-10ml。 

2．涂胶。采用匀胶机在生长有 SiO2的 Si 片表面涂覆一层光刻胶。首先用

滴管将适量光刻胶溶液滴在硅衬底表面，低速（1000 转/分）下旋转衬底托盘 6s，

使光刻胶均匀铺满 Si 片表面。高速（3000 转/分）旋转衬底托盘 20s，在 Si 片

表面制得特定厚度的光刻胶层。 

3．预烘。将涂胶后的 Si 片放在加热平台上，100
0
C 下预烘 10min。 

4．曝光。将涂覆过光刻胶并经过预烘得 Si 片放置在光刻机曝光平台上，在

显微镜下找到掩模版的对准标记，调整 Z，θ及 X、Y手轮，使之与样品上的对准

标记套准。逆时针微调手轮 Z，看到样品与掩模版之间形成干涉条纹，设定曝光

时间（3s），按“进入曝光”按钮，显微镜抬起，曝光头前进到曝光平台，快门

自动打开，至设定的曝光时间，快门关闭，曝光头后退到初始位置，显微镜落下，

此时在样品表面形成掩模图案的潜影，完成了对准曝光过程。 

5．显影。将曝光过后的 Si 片快速浸入显影液，室温下显影。显影后的 Si

片要经过去离子水漂洗去除残存显影液，然后甩干。 

 图 1 光刻工艺流程 
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    6.坚膜。将显影后的 Si 片放置加热平台上，120
0
C 下热处理 15min。 

7．湿法腐蚀。将显影和坚膜后的 Si 片放入一定浓度的腐蚀液，进行选择性

的腐蚀。 

8.采用有机溶剂溶解的方法去除光刻胶层。 

9.在显微镜下观测光刻图形。 

五、实验报告要求 

   根据自己的体会，简述光刻工艺的基本流程，详细记录每个工艺的基本参数，

并分析实验参数设定的依据或原因。 

六、思考题 

1．接触式曝光系统有何优缺点？如何解决？由接触式分辨率公式               

glcd λ≈ ，试提出几种方案进一步提高接触式曝光系统分辨率。其中λ为曝光

光源波长，g是掩模版与晶片（包含光刻胶厚度）间的距离。 

 

2．理想的刻蚀工艺最好只沿垂直方向刻蚀，如下图 1。采用湿法腐蚀，发

现沿横向材料也有一定腐蚀，如图 2。试分析产生这种现象的可能原因，提出你

认为可行的改进措施。  

七、参考资料 

1．《半导体器件物理与工艺》[美]施敏著，苏州大学出版社 

2．“Silicon VLSI Technology: Fundamentals, Practice and Modeling”， James D. 

Plummer, Michael D. Deal, Peter B. Griffin，Prentice Hall, Inc., 2000 

 

实验 3.7 半导体变温霍尔效应 

一、实验目的 

1．掌握变温霍尔效应得测试方法。 

2．了解霍尔系数、电导率、载流子浓度和迁移率等半导体材料电学参数随
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温度的变化机理。 

二、实验原理 

1．霍尔系数与温度的关系 

对于电子、空穴混合导电的半导体材料，在计算 RH 时应同时考虑两种载流

子在磁场偏转下偏转的效果。对于球形等能面的半导体材料，可以证明： 

2

2

)(
)(

nbpq
nbpARH +

−
=     （1） 

式中 Up
Unb =  ，Up、Un分别为电子和空穴的迁移率，A为霍尔因子，A的大小与散

射机理及能带结构有关。 

 

图 1 

RH与载流子浓度之间有反比关系，而半导体中的载流子不管来自于本征激发

或者杂质电离，都显著受到温度的影响。因此当温度不变时，RH不会变化；而当

温度改变时，载流子浓度发生变化，RH也随之变化。图 1是 RH随温度 T变化的关

系图。图中纵坐标为 RH的绝对值，曲线Ａ、Ｂ分别表示 n 型和 p 型半导体的霍

尔系数随温度的变化曲线。 

下面简要地讨论曲线Ｂ： 

杂质电离饱和区。在曲线（ａ）段，所有的杂质都已电离，载流子浓度保持

不变。p型半导体中 p>>n，（1）式中 nｂ
2
可忽略，可简化为 

A

H
qN

1A
qp
1AR == >0     

式中 NＡ为受主杂质浓度。 

（1）温度逐渐升高，价带上的电子开始激发到导带，由于μn＞μp，所以ｂ

＞1，当温度升到使 p＝nｂ
2
时，RH＝0，出现了图中（ｂ）段。 
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（2）温度再升高时，更多的电子从价带激发到导带，p＜nｂ
2
而使 RH＜0，（1）

式中分母增大，RH 减小，将会达到一个负的极值（图中（ｃ）点）。此时价带的

空穴数 p＝n＋NA，将它代入（1）式，并对 n求微商，可以得到当 

1'b
N

n A

−
=  

时，RH达到极值 RHM： 

A

H
qN

1A
qp
1AR ==                     (14) 

       

由此式可见，当测得 RHM 和杂质电离饱和区的 RH，就可定出 b’的大小。 

（3）当温度继续升高，达本征范围时，半导体中载流子浓度大大超过受主杂

质浓度，所以 RH 随温度上升而呈指数下降，RH则由本征载流子浓度 Nｉ来决定，

此时杂质含量不同或杂质类型不同的曲线都将趋聚在一起，见图中（ｄ）段。 

2．半导体的电导率 

在半导体中若有两种载流子同时存在，则其电导率σ为 

σ＝ｑpμp＋ｑnμn                          （15） 

 

图 2 

实验得出σ与温度 T的关系曲线如图 2。现以 p型半导体为例分析： 

（1）低温区。在低温区杂质部分电离，杂质电离产生的载流子浓度随温度

升高而增加，而且μp在低温下主要取决于杂质散射，它也随温度升高而增加。

因此，σ随 T的增加而增加，见图的ａ段。室温附近。此时，杂质已全部电离，

载流子浓度基本不变，这时晶格散射起主要作用， 
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使μp随 T的升高而下降，导致σ随 T的升高而下降，见图的ｂ段。 

（2）高温区。在这区域中，本征激发产生的载流子浓度随温度升高而指数

地剧增，远远超过μp的下降作用，致使σ随 T而迅速增加，见图的ｃ段。 

实验中电导率σ可由下式计算出： 

abU
lI1

•

•

σ
=

ρ
=σ                    (16） 

式中ρ为电阻率，Ｉ为流过样品的电流，Ｕσ、l 分别为两测量点间的电压

降和长度。 

三、实验设备及材料 

变温霍尔实验仪，磁场控制电源，恒温器，电磁铁、液氮等。 

四、实验内容及步骤 

1．打开电脑、霍尔效应实验仪（I）及磁场测量和控制系统（II）电源开关。

（ 以下简称 I 或 II）（如《II》电流有输出，则按一下《I》复位开关，电流输出

为零。）。 

2．将《I》<测量选择>拨至“RH”，将〈温度设定〉调至最小（往左旋到底，

加热指示灯不亮） 

3．将测量样品杆放入杜瓦瓶中冷却至液氮温度。 

4．将测量样品杆放入电磁铁磁场中（对好位置）。 

5．重新进入数据采集状态。（电压曲线） 

6．系统自动记录随温度变化的霍尔电压，并自动进行电流和磁场换向。到

了接近室温时调节〈温度设定〉至最大（向右旋到底）。也可一开始就加热测量。 

7．到加热指示灯灭，退出数据采集状态。保存霍尔系数 RH文件。 

8．将《I》<测量选择>拨至“σ”  

9．将测量样品杆放入杜瓦瓶中冷却至液氮温度。 

10．将测量样品杆拿出杜瓦瓶。 

11．重新进入数据采集状态。 

12．系统自动记录随温度变化的电压，到了接近室温时调节〈温度设定〉至

最大。当温度基本不变，退出数据采集状态。保存电导率 σ文件。 

五、实验报告要求 
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1．详细记录实验的操作步骤、测试参数和样品参数。 

2．根据实验结果绘出霍尔系数，载流子浓度，电导率和霍尔迁移率随温度

的变化曲线，解释曲线形成原因。 

六、思考题 

１．解释图 1 中曲线 A 的形成原因。 

２．霍尔系数和电导率随温度变化的机理有何不同？ 

七、参考资料 

1．宗祥福，李川，电子材料试验，复旦大学出版社，2004。 

2. 刘恩科、朱秉升、罗晋生，半导体物理学，国防工业出版社，1994。 

 

 

 


